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Introducao |

Segundo os relatérios emitidos pelo PARA
(Programa de Andlise de Residuos de Agrotdxicos
em Alimentos) no decorrer dos anos de 2002 a
2009, a alface é uma das culturas que vem
apresentando resultados insatisfatorios. Estes
resultados referem-se as  amostras  que
apresentaram ingredientes ativos de agrotoxicos
acima do Limite Maximo de Residuos (LMR)
permitido ou residuos de ingredientes ativos nao
autorizados para a cultura. Para o monitoramento
desses residuos sdo empregados métodos classicos
de extracdo. O desenvolvimento de métodos mais
rapidos e eficazes, visando menor consumo de
solvente e de amostra, que geram menor
contaminacdo ambiental se torna necessario’.
Neste trabalho, procurou-se adaptar a técnica de
extracdo sélido-liquido com particio em baixa
temperatura (ESL-PBT) e andlise por cromatografia
gasosa com detector por captura de elétrons (CG-
DCE) para determinacdo dos principais agrotoxicos
encontrados nas amostras de alface.

Resultados e Discusséao |

Amostras de alface foram fortificadas com 0,20
ug g' de clorotalonil, parationa-metilica, clorpirifés,
procimidona, endossulfam e cipermetrina, 1,00 pg
g ' de tiametoxam e 0,40 pg g de permetrina e de
deltametrina. Na otimizacdo do método ESL-PBT
as amostras fortificadas foram submetidas a etapa
de extracdo e o0s extratos analisados por
cromatografia gasosa. As variaveis do método
avaliadas na otimizac&o univariada foram: solvente
extrator (acetonitrila; acetonitrila:acetato de etila);
adicdo de agua (4,0; 2,0; 1,0; 0,5 mL e s/ 4gua);
modo e tempo de agitagdo (mesa agitadora 10 e 20
min; ultra-som 1 e 10 min; vértex 0,5 e 1 min),
tempo de congelamento (3; 6; 12; e 24 h) e tempo
de centrifugacdo (1; 3; e 5 min). Todos 0s ensaios
foram realizados em triplicata. O método otimizado
consiste em acrescentar a 4,0000 g de alface, 1,0
mL de agua, 6,5 mL de acetonitrila e 1,5 mL de
acetato de etila, resultando na formacédo de fase
Unica. Essa mistura € homogeneizada em mesa
agitadora (10 minutos), centrifugada por 3 minutos
a 1.200 g e levada ao freezer a -20 °C por 3 horas.
Nestas condicdes as fases sdo separadas e o
extrato organico, contendo os principios ativos, é
passado por um papel de filtro contendo sulfato de
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sadio anidro. Esse extrato é recuperado e analisado
por CG-DCE, obtendo-se taxas de recuperacao
superiores a 70% para a maioria dos agrotéxicos. O
método ESL-PBT otimizado foi validado, apresen-
tando seletividade e boa linearidade para a maioria
dos compostos. Os coeficientes de correlacdo (r)
variaram de 0,9936 (clorotalonil) a 0,9992 (endos-
sulfam). Os resultados para as demais figuras de
mérito avaliadas na etapa de validacdo estao
apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Principais figuras de mérito da validacdo
do método de ESL-PBT.

Figuras de mérito Resultado
LD (ug kg™) 0,4a52
LQ (ug kg™) 1221716
Precisdo — CV (%) 0,9a18,1
Exatiddo - % recuperacao >70

Os valores de LQ estdo abaixo do LMR permitido
para todos o0s compostos, com excecdo do
tiametoxam. A precisdo apresentou coeficientes de
variacdo (CV) aceitaveis para amostras complexas2.
A exatiddo do método avaliada mediante ensaios
de recuperacdo em trés diferentes concentracdes
apresentou resultados estatisticamente equivalentes
entre si, ao nivel de 95% de confianga, pelo Teste
de Tukey.

Conclusodes

O método ESL-PBT - CG/DCE desenvolvido é
simples, eficaz, com pequeno consumo de solvente
e baixo custo podendo ser aplicado em analise de
rotina para determinagéo dos principais agrotdxicos
encontrados em amostras de alface.
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